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对氨基偶氮苯分光光度法测定大气中的二氧化硫

叶 能 权 吴 翠 蓉
�广东省劳动卫生职业病研究所�

大气中二氧化硫的测定方法
,

目前较多

应用以四氯汞钠作吸收液的盐酸付玫瑰苯胺

比色法��,
� , � 汞盐吸收液吸收效率高

,

稳定性

也比较好
,

但是由于吸收液用汞量大
,

不仅可

能对操作人员的健康产生影响
,

而且分析后

的大量含汞废液往往会造成环境的污染
�

近

年来
,

寻找新的
,

不用汞盐的吸收液测定大气

中的二氧化硫的研究工作越来越引起人们的

重视
�

本文根据有关资料��,
月 ,

采用乙醇胺作

吸收液
,

以对氨基偶氮苯和甲醛作显色剂测

定大气中的二氧化硫
,

对显色的条件
,

标准溶

液的保存时间
,

干扰的去除
,

采样效率等进行

了试验
,

现将结果报告于后
。

测 定 方 法

一
、

原理

大气中的二氧化硫被乙醇胺吸收
,

在酸

性介质中
,

释放 出来的二氧化硫与对氨基偶

氛苯及甲醛生成桔红色的染料
,

根据颜色深

浅比色定量
。

二
、

仪器

�
�

多孔玻板吸收管
。

�
�

空气采样器
,

�一 � 升 �分
。

�
�

�� 毫升具塞比色管
�

�
�

� � 型分光光度计
�

三
、

试剂

� �
�

� , � 乙醇胺溶液
�

�
�

�
�

�� 多对氨基偶氮苯溶液 称取�
�

�� �

克对氨基偶氮苯��
一� � �� � � � � �� � � �  �

�溶解在

�� 毫升乙醇中
,

加 �� 毫升 �� 盐酸
,

用水稀

释到 ��� 毫升
�

此试剂在应用前最好先用乙

醇重结晶
。

�
�

�
�

� 多 甲醛溶液

�
�

�
�

� 外 氨基磺酸溶液
,

新鲜制备
�

�
�

二氧化硫标准溶液 称取 ��  克的亚

硫酸钠溶解在 � � � � 毫升新煮沸的冷蒸馏水

中
,

用标准碘量法标定二氧化硫的准确浓度
�

然后取适量标定的二氧化硫标准溶液用 �
�

��

� 乙醇胺稀释为 �� 微克 �毫升的标准工作

液
�

四
、

采样

于多孔玻板吸收管中装 �� 毫升 �� �� �

的乙醇胺溶液
,

以 �
�

� 升 �分的速度采集 �� 升

空气
。

五
、

分析步骤

从多孔玻板吸收管中取 �
,

�毫升样液�含

二氧化硫不超过 �� 微克� 于 �� 毫升比色管

中
,

同时取标准工作液 ��� 微克 �毫升��
�

� � ,

�
�

� , �
�

� , �
�

�
,

�
�

� , �
�

�
,

�
�

� 毫升于 �� 毫升比色

管中
,

加乙醇胺吸收液至 � 毫升
�

然后向样

品管及标准管加 。
�

� 毫升 �
�

�多 的氨基磺酸
,

�
�

� 毫升 �
�

�� 多 的对氨基偶氮苯溶液
, �

�

� 毫

升 �
�

� 务 甲醛和 �
�

� 毫升 � � 盐酸
,

每加一试

剂都摇匀
,

加水至 �� 毫升刻度
,

摇匀
�

静置

�� 分钟
,

于 �� � 毫微米处
,

用 � 厘米比色杯

以试剂空白为参照比色定量
。

结 果 与 讨 论

、

最大吸收光谱

二氧化硫与对氨基偶氮苯
一

甲醛 形 成的

桔红色染料的最大吸收光谱如图 � 所示
�

从

图 � 可见
,

桔红色染料以试剂空 白为参比的



,
� �

·
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最大吸收波长为 � �� 毫微米
,

因此分析步骤

中的比色波长选用 � �� 毫微米
�
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波长�� 刃

�

一
�

�

�拌�

�卜一一一�
�

�拜�

比色杯

吸收光谱

� �
�

对试剂空白
� �

�

对试剂空白

� � �

二
、

对氨基偶氮苯用量对显色的影响

取 �
�

�微克的二氧化硫
,

加进不同量的对

氨基偶氮苯溶液按分析步骤所示的实验条件

下显色
,

结果见表 �
�

表 � 对氨基偶氮苯对显色的

影响 �� �
�
�

�

� ”� �
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图 � 结果表明
,

在分析步骤的实验条件

下
,

加 ��  一�
�

� 毫升 �
�

�� 多的对氨基偶氮苯

可得到恒定的吸光度
�

但一般大于 �
�

� 毫升
,

所显颜色过深
,

加 �
�

斗毫升
,

所得的标准色列

清晰
、

色调正常
�

所以确定对氨基偶氮苯的

用量为 �
�

� 毫升
�

三
、

甲醛用量对显色的影响

取 �
�

� 微克二氧化硫
,

加人不同量的甲醛

溶液
,

按分析步骤显色
,

结果见表 �
�

图 � 结果表明
,

在实验步骤的显色条件

下
,

加 �
�

斗毫升 �
�

� � 甲醛可得到适宜的吸光

度
,

甲醛用量大
,

显色较深
,

但试剂空白的颜

色也深
。

四
、

酸度对显色的影响

取 �
�

。微克二氧化硫
,

加对氨基偶氮苯及

甲醛后
,

加进不同量的盐酸
,

按分析步骤显色

结果表明
,

酸度在 �
�

�一 �
�

� � 之间
,

吸光度保

持恒定
�

在分析步骤实验条件下 � �� 毫升显

色液 �
,

加 �
�

� 毫升 �� 盐酸为适宜
�

五
、

显色的稳定性

取不同量的二氧化硫按分析步骤显色后

于不同时间内测定吸光度
,

结果表明
,

�� 分

钟可发色完全
,

最少 �� 分钟内吸光度保持不

变
�

六
、

二氧化硫在吸收液中的稳定性

据资料 �� �报道
,

吸收了二氧化硫的吸收

液再继续以 �
�

� 升 �分的速度通气一小时
,

二

氧化硫无损失
,

�� 天后吸光度 仅 下 降 �一

� 多
�

本文对 �� 微克 �毫升的标准溶液在不

同时间内制备标准曲线
,

结果表明
,

�� 微克 �

毫升的标准溶液在常温下 �� 天内是稳定的
,

样品采集后
,

当天不测定
,

不会影响测定结

果
�

七
、

方法的检出限及线性范围

按分析步骤制备的 标准 曲线 如 图 � 所

示
。

表 � 甲醛用� 对显色的影响

甲甲醛�。 ���� �
�

��� �
。

��� �
。

��� �
�

��� �
�

��� �
。

���

吸吸光度度 �
�

��     
。

� �    �
�

�� ��� 门 �气��� 口 �弓���� �
�

�斗���

� � � � �  !

含量 �尸群�� ��

图 � � �
�

的标准曲线

波长 � ��� ” 比色杯 �� �

从图 � 可见
,

在 �一 �� 微克 � �� 毫升的

范围内符合比耳定律
�

分光光度法是以吸光

度 �
�

�� 时的浓度作为检测限
,

则本法的检出
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限为 �� � 微克 � , 毫升
,

按采样体积 �� 升计
,

最低检出浓度为 �
�

�� � 毫克 �米
’,

完全能满足

大气中二氧化硫的测定
�

八
、

干扰物的去除

据资料「�
、

�� 介绍
,

空气中的氨
、

氯
、

卤

酸
、

有机酸等对本法无干扰
,

但当空气中的二

氧化氮达 ��� � 时
,

对本法有干扰
�

实验表

明
,

二氧化氮 �� 微克 � �毫升对 � 微克 � �毫升

的二氧化硫产生 �斗
�

� 外 的千扰
�

但加了 �
�

�

毫升 �
�

� 并 的氨基磺酸后
,

�� 微克的二氧化

氮对 �
�

。微克的二氧化硫的干扰基本上 可以

排除
,

因此在分析步骤中
,

加对氨基偶氮苯

表 � � �
�

前
,

必须先加氨基磺酸
,

防止二氧化氮的千

扰
�

同时资料 � � 还报道
,

空气中若存在硫化

氢时对本法也有千扰
,

但在一般的情况下
,

硫

化氢和二氧化硫不同时存在
�

若有一些现场

共存硫化氢
,

可在采集二氧化硫的吸收管前

面加醋酸铅棉花
,

就可排除硫化铅的千扰
。

九
、

采样效率

串联两支装有 �� 毫升吸收液的多孔玻

板吸收管
,

以 �� � 升 �分及 �
�

� 升 �分的速度采

集空气 �� 一�� 升
,

分别测定前后两管二氧化

硫的含量
,

计算采样效率
,

结果见表 �
�

从表 � 结果看出
,

当空气中二氧化硫的

的采样效率

采采样速度度 采样体积积 二氧化硫浓度�
� , 、� � �

�

���

����� � �
� ��� ������������������������������� 前前前前 管管 后 管管

����� �
�

��� �   !
�

���� 未测 出出 ���
。

���

����� �
。

��� ���� �
�

���� 未测 出出 �� �
�

���

����� �
。

��� ���� �
�

斗��� 未测 出出 �� �
�

���

     �

�

!!! ∀ ��� #

。

3 666 未测出出 100
.
000

55555 l
。

000 1 多多 0
.
4 555 未测出出 100

.
000

66666 1
.
000 l555 0

.(〕444 未测出出 100
。

000

77777 1

.

000 巧巧 0
.
2 555 未测 出出 100

。

000

88888 l

。

000 l 555 0

.

0 555 未观以出出 100
.
000

99999 1
.
000 l555 0

.
2111 未测 出出 100

.
000

111000 1
.
000 l555 1

.
3555 未侧出出 100

.
000

llllll l
。

000 1 555 1 3

。

4 777 0

.

1 333 9 9

.

000

lll 222 1

.

000 l 555 1 5

.

8 777 0

。

0 333 9 9

.

888

lll 弓弓 l
。

000 1 555 1 5

.

7 333 0

.

0 555 9 9

.

777

浓度在 0. 04 一巧
.
89 毫克/立方米时

,

用多孔

玻板吸收管
,

装 10 毫升吸收液
,

以 1
.
0 升/分

的速度采样
,

第一管的采样效率接近 100 多
。

完全能满足空气中二氧化硫的采样要求
.

浓度在 0
.
。斗一巧

.
89 毫克/米

3
时

,

以 1
.
0 升/分

的速度采样
,

第一管的采样效率接近 100 外
,

此法能满足大气中二氧化硫的侧定要求
。

小 结

本文提出一个测定大气中二氧化硫新的

分光光度法
,

用乙醇胺取代四氯汞钠作吸收

液
,

避免了汞对环境的污染
.
方法在 0一 10

微克/10 毫升符合比耳定律
.
检出限为 0. 5

微克/5 毫升
,

若采样 15 升
,

方法的最低检出

浓度为 0. 033 毫克/米
3.

当空气中二氧化硫
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